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Agents for dyeing keratin fibres contain a direct 2-nitroaniline 
dye of formula (I) or its salt with an (in)organic acid. R1 - R4 = H, 
alkyl, hydroxyalkyl, alkoxyalkyl, carbamylalkyl, mesylaminoalkyl,' 
acetylaminoalkyl, ureidoalkyl, carbalkoxyaminoalkyl, 'sulphalkyl', 
piperidinoalkyl, morpholinoalkyl, phenyl or p-aminophenyl, where alkyl 
moieties have 1-4C and R1 - R4 are not all H; or -NR1R2 and -NR3R4 = 
aziridino, azetidino, pyrrolidino, piperidino, azepino, azocino, 
morpholino, thiomorpholino or piperazino (optionally N-substituted by 
H, 1-4C alkyl, 2-3C hydroxyalkyl, (1-4C) alkoxy-(2-3C) alkyl, 2-3C 
aminoalkyl or 2,3-dihydroxypropyl; R5 - R7 = H, halogen, 1-4C alkyl, 
1-4C alkoxy, carboxy, sulpho or 2-4C hydroxyalkyl. The use of (I) for 
dyeing keratin fibres is also claimed. 

USE - (I) is especially used for dyeing human hair, but may also be 
used for dyeing furs, wool or feathers. 

ADVANTAGE - (I) is a red or yellow direct dye giving light- and 
wash-fast deep dyeings on hair, while still having suitable 
toxicological and dermatological properties. 
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© Farbemittel 

(fj) Farbemittel, die als dSrektziehenden Farbstoff ein 2-Nitroa- 
nilin-Derivat der allgemeinen Formal (I), 
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atom, eine (C r C^}-Alkyl- r eine Hydroxy (C 2 -C 3 )-alkyl-, eine 
(C^C^-Alkoxy-fCj-CgJalkyl-, eine Amino-fC^CJ-alkyl- der 
sine 2,3-Dihydroxypropylgruppe ist, 

und R 5 , R 8 und R 7 unabhangig vonainander fur ein Wasser- 
stoffatom, einan (Cj-CJ-Alkyl-, einen (C.-CJ-Alkoxyrest, 
einen Carboxy-, Sulfo- Oder einen (Cj-C^-Hydroxyalkylrest 
stehen, Oder ein phyeioiogisch vertragliches Salz di ser 
Verbtndungen mit einer anorganischen odar organis hen 
Saure enthalten ist r 
fuhren zu brillantan w 



CD 

in der R t , Rj, R- und R 4 unabhangig vonoinander stehen fur 
ain Wasserstoffatom, einan Alky}-, HydroxyalkyK AlkoxyaJ- 
kyl-, Carbamylalkyl-, Mesylaminoalkyl-, AcetylaminoaUcyt-, 
Ureidoalkyl-, Carbalkoxyaminoalkyi-, Sutfalkyl-, Piperidinoal- 
kyl-, Morpholinoslkyl- oder einen Phenyl rest, der gegebe- 
nanfafls in para-Position mit einer Aminogruppe substrtuiert 
1st wobei dies Alky)- oder Alkoxygrupp n ein bis vier 
Kohlenstofrotome aufwaisen, rnh der MaSgabe, dad nicht 
afle vier Substitu nten R 1 , R^, R 3 und R 4 gleichzeitig fiir 
Wass rstoff stehen, 

und die Gruppen -NR,R 2 und/od r -NR,R 4 auch stehen 
konnen fur inan Aziridin-, Azetidtn-, Pyrrolidine Ptperidin-, 
Azepan-, Azocin-, Morpholin-, Thiomorpholin- oder einan 
Pipora2in-Ring, der am Stickstoffatom auch einen wetteran 
Substftusnten R3 tragen kann, wobei R 8 in Wasse rstoff - 

Die folganden Angaben slnd den vom Anmeld r eingereieht n Unteriegen entn mmon 

BUNDESDRUCKERE1 11.97 702062/9S8 20/23 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Mittel zum Farben von Keratinfasern mit spezi Hen 2-Nitroanilin-Derivaten als direkt- 

^^^fFarbe^von^ratinfasera werden neben sogenannten Oxidationsfarbstof fen auch direteiehende Farb- 
stofc etaeese^ Ira I oVgensatz zu den Oxidationsfarbstoffen, bei denen die Farbstoffvorprodukte m das Haar 
Sd^gTSm d?rt S unt?r dem EinfluB von Oxidationsmhteln die eigendichen 

*en diese Farbstoffe das Haar direkt zu farben. Unter den anwendungst chmschen Randb dmgungen (tiefe 
gSSiw a«S und Srze Farbedauer) ergeben sie intensive Farben mit guten Echtheiteiu Dab el diffundieren 
25J2S wSnd d? FaAevorgangs m die Faser. Als direktziehende Farbstoffe zum Farben von Keratm- 
SemweSenlS 

SSTSeSSeSSidiende Farbstoffe zur Erzielung verschiedenster Farbtone, «n f olgenden •bMd- 
SterbwSS spielen bei der Haarf Srbung eine bedeutende Rolle. Diese Farbstoffe «™ 
Se Swtoschte Farbe mit ausreichender Intensitat ergeben, die erzielten Farben mussen erne gute Ucht- und 
SaufeStheit aufweisen, und sie dGrfen unter den Tragebedingungen nicht zu Farbverschiebungen der ur- 

sprSSenN^ 

S sind bereitTeine groBe Zahl an Direktziehern zum Farben von Keratinfasern bekannt Rote und gelbe 
*5£*SS£ZE*d beispielsweise in der DE-AS 21 57 844 and der DE-OS 33 ^ W oKe^^e 
tesfom iedoch einige Nachteile. So ist die Loslichkeit dieser Verbmdungen, die fur eme einwandfreie Farming 
Stota££ T&L spW sehr gering. Die Leuchtkraft und die W*^*^5*SS 
ebenfalbmchtausreichendWeiterdirektziehende Farbstoffe auf Basis von Nitroanihn sind aus der GB 1 206491 
sowie dem Chemical- Abstracts-Referat 85 : 95803f bekannt. r 

Es besteht somit ein bestandiger Bedarf an neuen direktziehenden Haarf arbstoffen, die hinsichtLch ibxer 
U**££3l wSchedimeit und Farbtief e, aber auch bezfiglich ihrer toxikologischen und dermatologischen 

des Farbspektrums sind insbesondere fflr spezieUe Gelb- oder Bordeaux-Tone geforderL 

Es SSTe Auf gabe der vorliegenden Erfindung, neue Verbmdungen bereitzustellen, die die an dn-ekt- 

henden Farbstoff ein 2-Nkroanilin-Derivat der allgemeinen Forme! (I), 
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Sn'wa^t^^^^ 
noXTureWo^ 

^Tdlr «MbenenfaUs in para-Position mit einer Aminogruppe substituiert 1st, wobei diese Alkyl- oder 
££rap£2 Se^lSnstoffatome aufweisen, mit der MaBgabe, daB nicht alle vier Subsutuenten Ra, 

^T^T^g^T-^*** stehen kennen fOr einen Azttdin- Azetidm^ Pyr^dm 
pTperidln-, Azepan-. Azocin-, Morpholin-, Thiomorpholin- oder einen Piperazm-Ring, der am Stekstoffatom 
aucheinen weitereA Subsnraenten R* tragen kann, wobei Ra ein Wasserstoffatom, ( C '-^> A ^' e £, 
^dWC^cJattyl-, eine (Q-C4)-Alkoxy-(C 2 -C,)-alkyl-, eine Amino-(C 2 -C 3 )-alkyl- oder erne 23-Dihy- 

uSXTuS'RruSbhangig voneinander fur ein Wasserstoffatom, einer ,(C,-C4)-AlkyK. einen (Q-^Aj- 
Exyre^efoS Carboxy-, Sulfo- oder einen (C^C^HydroxyaJkylrest stehen. oder eu, physiologisch vertragh- 
ches Salz dieser Verbindungen mit ciner anorganischen oder organischen Saure entnalten. _ 
UnteffcSSnfSern sind dabei Pelze, WoUe, Federn und insbesondere menschfiche Haare zu vetttehea 
Obw Sdfe^find^SgemaBen Farbemittel in erster Linie zum Farben von Keratinfasern gee^net sind, steht 

-ttSEEBrtS^^ igen.Hierzu.ini 
^B^lfrv^ 

die^ppe- NR1R2 ffir einen Aziridin-, Az tidin-, Pyrrolidine Piperidin-, Azepan-, Azocm- Morpholm- Thi^ 
morptomVoder einen Pip razm-Ring,d r am Stickstoff atom auch einen weiterenSubsftu nten Rs tragen kann, 
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wobez R& ein Wasserstoffatom, eine (Ct— C4)-Alkyl-, eine Hyaroxy^C 2 — C3>*aikyl-, eine (Q— C^-AIkoxy- 
(C2— C3>-aIkyt-, eine Amino-{C2— C^alkyl- Oder eine 23-Dihydroxypropylgruppe ist, steht 

Bevorzugte Substituenten Ri bis R7 sind, soweit im Rahmen der allgemeinen Fornxel (I) zulassig, Wasserstoff, 
Methyl-, Ethyl-, 2-Hydroxyethyi-, 2-Aminoethyi- sowie 23-Dihydroxypropylgruppen. 

Die Verbindungen der Formel (I) konnen sowohi ais freie Basen als audi in Form ihrer physiologisch 5 
vertragiichen Salze mit anorganischen oder organischen Sauren, 2. R der Hydrochloride, der Sulfate und 
Hydrobromide, vorliegen. Weitere, zur Salzbildung geeignete Sauren sind Phosphorsaure sowie Essigsaure, 
Propionsaure, Milchsaure und Zitronensaure. Die im weiteren aufgefuhrten Aussagen zu den Verbindungen 
gemaB Formel (I) beziehen daher immer diese Saize mit ein. 

Die erfindungsgemafien Haarfarbemittel enthalten die Verbindungen gemaB Formel (I) bevorzugt in einer 10 
Menge von 0,001 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das gesamte FarbemitteL 
Unter dem "gesamten FarbemitteF wird hier und im folgenden das Mittel verstanden, das dem Anwender zur 
Verfugung gesteOt wird. Dieses Mittel kann, je nach Formulierungsform, entweder direkt oder, wenn das Mittel 
zusatzlich Oxidationsfarbstoffvorprodukte enthait, nach dem Mischen mit Wasser oder z. B. einer waBrigen 
Ldsung eines Oxidationsmittels auf das Haar aufgebracht werden. 15 

GemaB einer ersten bevorzugten Ausfuhrungsform enthalten die Mittel zum Farben von Keratinfasern ais 
direktziehenden Farbstoff ein 2-Nitroanilin-Derivat der allgemeinen Formel (I), 




0) 

in der Ri, R2, R3 und R* unabhangig voneinander stehen fur ein Wasserstoffatom, einen Alkoxy alkyl-, Carbamy- 
lalkyl-, Mesylaminoalkyi-, Acetylaininoalkyl-, Ureidoalkyi-, Carbalkoxyaminoalkyl-, Sulf alkyl-, Piperidinoalkyl-, 35 
Morpholinoalkyl- oder einen Phenylrest, der gegebenenf alls in para-Position mit einer Aminogruppe substituiert 
ist, wobei diese Alkyl- oder AJkoxygruppen ein bis vier Kohlenstoffatome aufweisen, mit der MaBgabe, daB nicht 
alie vier Substituenten Ri, R2, R3 und R* gleichzeitig fur Wasserstoff stehen, 

und die Gruppen — NR1R2 und/oder — NR3R4 auch stehen konnen fur einen Aziridin- Azetidin-, Pyrrolidin-, 
Piperidin-, Azepan-, Azocin-, Morpholin-, Thiomorpholin- oder einen Piperazin-Ring, der am Stickstoffatom 40 
auch einen weiteren Substituenten R* tragen kann, wobei R$ ein Wasserstoffatom, eine (Ci — C4)- Alkyl-, eine 
Hydroxy-{C2 — C 3 >-alky}-, eine (Q— C*)-Alkoxy-<C2— C 3 )-alkyi-, eine Amino^C 2 — C 3 )-aIkyl oder eine 23-Dihy- 
droxypropylgruppe ist, mit der MaBgabe, daB fur den Fall, daB nur eine der beiden Gruppen — NRiR 2 oder 
— NR3R4 fur ein solches Ringsystem steht 

45 

— die jeweils anderen Substituenten R3 und R* bzw. Ri und R2 unabhangig voneinander auch stehen 
konnen fur Wasserstoff, eine (Ci —d)- Alkyl- oder eine (Q— C3>Hydroxyalkyl-Gruppe und 

— mindestens einer der Substituenten Rs, Re oder R7 nicht fur Wasserstoff steht, 

und Rs, R* und R 7 unabhangig voneinander fur ein Wasserstoffatom, einen (Ci— C^Alkyi-, einen (Ci— C*)-A1- 50 
koxyrest, einen Carboxy-, Sulfo- oder einen (C 2 — G^Hydroxyaikylrest stehen, oder ein physiologisch vertragli- 
ches Salz dieser Verbindungen mh einer anorganischen oder organischen Satire. 

GemaB dieser ersten bevorzugten Ausfuhrungsform enthalten die erfindungsgemaBen Mittel lediglich die 
Verbindungen der Formel (I) ais Farbstoffkomponente. 

Die Zahl der zuganglichen Farbnuancen wird aber deutlich erhoht, wenn das Mittel neben den Verbindungen 55 
gemaB Formel (I) noch einen weiteren direktziehenden Farbstoff oder ein Oxidationsfarbstoffvorprodukt ent- 
hait 

GemaB einer zweiten, ebenfalls bevorzugten Ausfuhrungsform enthalten die erfindungsgemaBen Farbemittel 
neben den Verbindungen entsprechend Formel (I) gemaB Anspruch 1, gegebenenf alls neben Oxidationsfarb- 
stoffvorprodukten, zur Modifizierung der Farbnuancen zusatzlich mindestens einen weiteren direktziehenden go 
Farbstoff, z. B. aus der Gruppe der Nitrophenylendiamine, Nitroaminophenole, Anthrachinone oder Indopheno- 
le. Bev rzugte direktziehende Farbstoff sind die unter den internationalen Bezeichnungen bzw. Handelsnamen 
HC Yellow % HC Yellow 4, Basic Yellow 57, Disperse Orange 3, HC Red 3, HC Red BN, Basic Red 76, HC Blue 2, 
Dispers BIu 3, Basic Blue 99, HC Violet 1, Disperse Violet 1, Disperse Violet 4, Disperse Black 9, Basic Brown 
16, Basic Brown 17, Pikraminsaure und Rod 1 9 R bekannten Verbindungen sowie 4-Ainino-2-nitrodiphenyla- 65 
min-2'-carbonsaure, 6-Nitro-l,23»4.tetrahydrochinoxalin, (N-23-Dihydroxypropyi-2-niti^^ 
no-benzol und 4-N-Ethyi-l,4-bis(2'-hydn>xyetbyIam IM erfindungsgemaB n 

Mittel gemaB dieser Ausfuhrungsform enthalten den weiteren direktziehenden Farbstoff bevorzugt in einer 
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beispTds^ e,Faulbaum- 

^SnSSmaB^vorzugte Entwicklerkomponenten sind p-Phenylendiam^ ^ylendiami^ p^no- 
2^23-Diaminophenoxy)-ethanoI. l-Phenyl-3-carboxyamido^aminc>-pyrazolon-5,4-A^ 

jHySS^A-^Sopyrunidta, ^Dihydroxy-S^Diaminopyrimidin. 2-Dimethylamm^,6-tnaminopyn- 
midinund2-Hydroxyefliylaminomethyl-4-aminophenoL . . - , , , y H wd«Kvet- 

ErfindungsgemaB ganz besonders bevorzugt sind p-Toluytendiarom, 
hy^SSLbenzol, 4-Amino-3-methylphenol 2-Methylamino^-aminopheaoI und 2,4A6-Tetraanunopyn- 

"^sSbstverstandUch umfaBt diese Ausfuhrungsform audi die Verwendung mebrerer Entwicklerkomponenten. 
ErfindungsgemaB bevorzugte Kupplerkombinationensind 

— p-ToluylendiainuT,p-Pheiiylendianiin 

— 3-Methyi^aminoanflin,p-Toluylendiamin 

— p-Toli^lendianiin,4-Aniino-3-niethylphenol 

— n-ToIuyiend1ainu\2-Methylainino^aminophenol 

— i4A6-Teti^mopyriinidin, 1^2,-Hydroxyethyl)-2^-dianunobenzol 

— 2,4^,6-Tetraaminopyriniidin, p-Toluylendiamin. 

„ phenfalb hevorzueten Ausfuhrungsform enthalten die erfindungsgemaBen Mittel daher 

neSndfnVer^^^^ 1 md ge ^^ k ^^S" 

Sende^ T SrSoffe 2d ^OridationsfarbstorfvorpVodukten vom Entwicklertyp noch mindestens em Oadations- 

^^T^^Z^pl^pon^cn sind 1-Naphthol, PyrogaHol fV-.-l 
naSSS^^nSophenoU ^Amin^-methylphenol, m-Ammophenol, """^g^SSC 
" DK»Jr.V2,H ^,ir, i PhRnvI-3-methvl-DvrazoIon-5, 2,4-Dichlor-3-aminophenol, 13-Bis-(2,4-diannnopne- 

S^orffitSft ^Sdin^S-Diaminopyridin, 2-Armno-3-hydroxypyridto, 2^Dmy^-3,4^n< r 
^SSSS^-^o^^ 4-Ammo-2-hydroxytoluol 2,6-B.s^-hydroxyethylanu- 
noVtoluoL2,4-Diaminophenoxyethanol, 2-Amino^hydroxyethylaraino-anisoL w» t v^ MOT ~ n 
ESXngTgemlB besondere bevorzugt sind IJ-Dihydroxynaphthakn, m-Animophenol 2-Methylresorcin, 
a h™?™wvtohinl. 2-Ajinno^hvd^oxyethylammo-anisoI und 2,4-DiaminophenoxyetnanoL 

4 MSSSS3Bft^ auch die Verwendung mebrerer Kapplerkomponenten. 

ErfindungsgemaB bevorzugte Kupplerkombinationen sind 

- Resorcin, m-Phenylendiamin, 4-Chlorresorcin, 2-AmiiK>^hydroxyethylaminoanisol 

— 2-Methylresorcin, 4-Chlorresorctn, 2- Amino-3-hydYoxypyridin 

— Re^ran.m-AiiiiiK>aniUn,2-Hydroxy^anuno toluol 

_ SSIanS 

- 2-Methylresorcin. m-Aminoanilin, 2-Hydroxy-4-aminotoluol 2-Amino-3-hydroxypyndin. 

Cblicherweise werden Entwicklerkomponenten und Kupplerkomponenten in etwa molaren Menge^einan- 
der efoSS wlinrich auchder molare Einsatz als zweckmaBig erwiesen hat,so m em gew^ser t^rschuB 

55 ^EnstnfchTerforderlich, dafi die zwingend oder fakultathr enthaltenen direteiehenden Farbstoffe oder die 
fakukSr^lhri^ jeweils einheitliche Verbmdungen darstellen. Vielmebr 

ktrSn denTrfmdu^Seni5Ben Haarfarbenaitteln, bedingt durch die HersteUungsverfahren fur emzelnen 
Sfe in mrter^ortoeten Mengen noch weitere Komponenten enthalten sein, sowert diese mcht das 
SSSgebSs SSS?oSSlussen g oder aus andereo Grunden, z. B. toxikologischen, ausgeschlossen werden 

^tShe Konfektionierungsfonnen fur die erfindungsgemaBen Oxidationsfarbemittel sind Mittel auf Basis von 

^n^ltnSlzlfSn^S ***** 
oS^J^o^o^^T^ geeigneten wasserhaltigen Trager emgearbeitet Zum Zwecke der 
H^SsS^nH ^TVaeer z. B Cremes, Emulsi nen. Gele Oder auch tensidhalnge schaumende Losungen, 
^^^^^^t^^^^ber^e^ die fur die Anwendung auf dem Haar.gee.gnet 
SndS^erden! S^rfmdungsgemiBen Farbenrittel bevorzugt auf einen P H-Wert v.Wte ll^msbeson- 
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dere von 9 bis 10, eingestellt 

Weiterhin kdnnen die erfindungsgemaSen Farbemittel alle in solchen Zoberertungen bekannten Wirk-, Zu- 
satz- und Hilfsstoffe enthalten. In vielen Fallen enthalten die Farbemittel mindestens ein Tensid, wobei prinzi- 
piell sowohl anioaische als auch zwitterionische, aniphotytische, nichtionische und kationiscbe Tenside geeignet 
sind In vielen Fallen hat es sich aber als vorteQhaft erwiesen, die Tenside aus anionischen, zwitterionischen oder 5 
nichtionischen Tensiden auszuwahlen. Anionische Tenside kdnnen dabei ganz besonders bevorzugt seiiL 

Als anionische Tenside eignen sich in erfindungsgemaBen Zubereitungen alle fur die Verwendung am mensch- 
lichen Korper geeigneten anionischen oberflachenaktiven Stoffe. Diese sind gekennzeichnet durch eine wasser- 
loslich machende, anionische Gruppe wie z. B. eine Carboxyiat-, Sulfat-, Sulfonat- oder Phosphat-Gruppe und 
eine lipophile Alkylgruppe mit etwa 10 bis 22 C-Atomen- Zusatzlich kdnnen im Molekui Giykol- oder Polygiyko- 10 
lether-Gruppen, Ether-, Amid- und Hydroxy lgruppen sowie in der Regel audi Estergruppen enthalten sein. 
Beispiele filr geeignet e anionische Tenside sind, jeweils in Form der Natrium-, Kalhim- und Ammonium- sowie 
der Mono-, Di- und Trialkanolammoniumsalze mit 2 oder 3 C-Atomen in der Alkanolgruppe, 

— lineare und verzweigte Fettsauren mit 8 bis 22 C-Atomen (Seifen), 15 

— Ethercarbonsauren der Formel R— O— (CH 2 — CHaOJx— CH 2 — CCX)H, in der R eine lineare ADcylgrup- 
pe mit 10 bis 22 C-Atomen undx = 0 oder 1 bis 16 ist, 

— Acylsarcoside mit 10 bis 18 C-Atomen in der Acyigruppe, 

— Acyltauride mit 10 bis 18 C-Atomen in der Acyigruppe, 

— Acyiisethionate mit 1 0 bis 18 C-Atomen in der Acyigruppe, 20 

— Sulfobernsteinsauremoao- und -dialkylester mit 8 bis 18 C-Atomen in der Alkylgruppe und Sulfobern- 
steinsauremono-alkyipolyoxyethylester mit 8 bis 18 C-Atomen in der Alkylgruppe und 1 bis 6 Oxyetfayi- 
gruppen, 

' rr lineare AJkansulfonate mit 12 bis 18 C-Atomen, 

— lineare Alpha-Olefinsulfonate mit 12 bis 18 C-Atomen, 25 

— Alpha-Suifofettsauremethylester von Fettsauren mit 12 bis 18 C-Atomen, 

— Alkylsulfate und Alkylpolyglykolethersulfate der Formel R— 0(— CH 2 — CH20)t— SO3 H, in der R eine 
bevorzugt lineare Alkylgruppe mh 10 bis 18 C-Atomen und x — 0 oder 1 bis 12 ist, 

— Gemische oberflachenaktiver Hydroxysulfonate gemaB DE-A 37 25 030, 

— sulfatierte HydroxyaUcylpolyethyien- ond/oder Hydroxyalkylenpropyfenglykolether gemaB DE- 30 
A37 23 354, 

— Sulfonate ungesattigter Fettsauren mit 12 bis 24 C-Atomen und 1 bis 6 Doppelbindungen gemaB 
DE-A 39 26 344, 

— — Ester der Weinsaure und Zitronensaure mh Alkobolen, die Anlagerungsprodukte von etwa 2-15 Moleku- 

len Ethylenoxid und/oder Propyl enoxid an Fettalkohoie mit 8 bis 22 C-Atomen darstellen. 35 

Bevorzugte anionische Tenside sind Alkylsulfate; ADcylpolyglykoIethersulfate und Ethercarbonsauren mit 10 
bis 18 C-Atomen in der Alkylgruppe und bis zu 12 Glykoiethergruppen im Molekui sowie insbesondere Salze 
von gesattigten und insbesondere ungesattigten C8— C22-Carbonsauren, wie Olsaure, Stearinsaure, Isostearin- 
saure und Palmitinsaure. 40 

Als zwitterionische Tenside werden solche oberflachenaktiven Verbindungen bezeichnet die im Molekui 
mindestens eine quartare Ammoniumgruppe und mindestens eine —COO^- oder SO^'-Gruppe tragen. 
Besonders geeignete zwitterionische Tenside sind die sogenannten Betaine wie die N-Alkyl-N,N-dimethylam- 
monium-glycinate, beispielsweise das Kokosalkyl-dimetbylammoniumglycinat N-Ac^-ammopropyl-N,N-dime- 
thylammoniumglycinate, beispielsweise das Kokosacyianmopropyi-dimethyl-ammoniumglycinai und 2-AlkyI- 45 
3-carboxymethyl-3-hydroxyethyI-imidazoline mit jeweils 8 bis 18 C-Atomen in der Alkyl- oder Acyigruppe 
sowie das Kokosa^-aniinoemymydroxyethylc^h^xymemylglycmat Ein bevorzugtes zwitterionisches Tensid 
ist das unter der CTFA-Bezeichnung Cocamidopropyl Betaine bekannte Fettsaureamid-Derivat 

Unter ampholytischen Tensiden werden solche oberflachenaktiven Verbindungen verstanden, die auBer einer 
C8 — CI 8- Alkyl- oder -Acyigruppe im Molekui mindestens eine freie Aminogruppe und mindestens eine —CO- 50 
OH- oder — SO^H-Gnippe enthalten und zur Ausbfldung innerer Salze befahigt sind. Beispiele fur geeignete 
amphoiytische Tenside sind N-Alkylglycine, N-Alkylpropionsauren, N-Alkylammobuttersauren, N-AIkyliinino- 
dipropionsauren, N-Hydroxyethyl-N-alkylamidopropylglycine, N-Alkyltaurine, N-Alkyisarcosine, 2-Alkyiami- 
nopropionsauren und Aikylaminoessigsauren mit jeweQs etwa 8 bis 18 C-Atomen in der Alkylgruppe Besonders 
bevorzugte amphoiytische Tenside sind das N-Kokosalkyiaminopropionat, das Kokosacyiammoethylaminopro- 55 
pionat und das C12 — 1 8-Acyisarcosm. 

. Nichtionische Tenside enthalten als hydrophUe Gruppe z. B. eine Polyolgruppe, eine Polyalkyienglykoiether- 
gruppe oder eine Kombination aus Poiyol- und Polyglykolethergruppe. Solche Verbindungen sind beispielswei- 
se . : . 

60 

— Anlagerungsprodukte von 2 bis 30 Mol Ethylenoxid und/oder 0 bis 5 Mol Propylenoxid an lineare 
Fettalkohoie mit 8 bis 22 C-Atomen, an Fettsauren mh 12 bis 22 C-At men und an Alkyiphenole mit 8 bis 15 
C-Atomen in der Alkylgruppe, 

— C12— C22-Fettsauremono- und -diester von Anlagenmgsprodukten von 1 bis 30 Mol Ethylenoxid an 
Glycerin, es 

— C8 — C22-Aikyimono- und -oligoglycosid und deren ethoxylierte Analoga, 

— Anlagerungsprodukte von 5 bis 60 Mol Ethylenoxid an Rizmusdl und gehartetes Rizinusdl, 

— Anlagerungsprodukt von Ethylenoxid an Sorbitanf ettsaureester, 
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— Anlagerungsprodukte von Ethylenoxid an Fettsaurealkanolamide. 

Beispi le fur die in den erfindungsg maBen Haarbehandlungsmitteln v ^ e ^ en .^°^^i?^ d 
insbesondere quartare Ammoniumverbindungen. Bevorzugt sind Ammonjumhalogenide ^ Alkyltr^eAjrtam- 
Suraduoride, Dialkyldi-inethylammoiuumchloride und TrialkyimeAylainmonnimchlonde, ^. ^mm - 
myJSoriiim^lori^ Dktea i^ met ^^r m ^ 

erfodungsgemaB verwendbare kattonische Tenside stelien die quaternisierten ^^y^^Jj' 
]Eun«gemaB ebenfalls geeignet sind kationische Silikonole wie beispielsweise die im Handel erhalthchen 

£uEnSSte l nd ein hydroxylan^«>modifi2iems Silicon, das 

SM-2059 (HersteUer: General Electric), SLM-55067 (HersteUer: Wacker) sow* Abil«-Quat 3270 und 3272 
fHersteUenTLGoldschmidt;diquaternarePolyciimethybdoxM 

SlanSdoamke insbesondere Fertsaureamidoamine wie das unter der BezeichnungTego Amid*S 18 erhalt- 
Ucn^e^Spr^Ethylaimn, zeichnen sich neben einer guten konditionierenden Wirkung speziell 

^eSaKnr gSte^ab^SS quaternare Esterverbmdung*, sogenanntej^er^ats-, wie 
unTer Senf ^SeSn Stepantex* vertriebenen IMalkylanimoDiuinmethosulfate und Methyl-hydroxyalkyl- 

^tX^^^o^lfr^ui einsetzbares .uaternares Zu*erdenvat stellt ^ H-del^odukt 
Gluc^SoO dar, gemafi CTFA-Nomenklatur ein "Tauryl Methyl Gluceth-10 Hydroxypropyl Dimomum Chlo- 

ri< Bei den als Tenside eingesetzten Verbindungen mit Alkylgruppen kann es sich jewete ^ einheitlkhe 
SubSLSn handeln. Es ist jedoch in der Regel bevorzugt, bei der Herstellung d.eser Stoffe yon natoven 
pflSchen oder tierischen Rohstoffen auszugehen, so daB man Substanzgenusche mit unterschiednchen, von. 

jC Bef Sen ^eSfd^ und/cxler Propylenoxid an Fetta^hole ; od er 

Derivate ^er AnLemngsprodukte darstellen, konnen sowohl Produkte nut einer "normalen" Homologen- 
vSu^ S au^SkTmheSer eingeengten Homologenverteilung verwendet ^^^S?^ 
Homotoenvertettung werden dabei Mischungen von Homologen versttnden, Ac , man 

Fet^lkohol und Alkvlcnoxid unter Verwendung von Alkalimetallen, Alkabmetallhydroxiden oder AUcahmetal- 
SoholSenlds iSySwreT erhalt. Engeengte Homologenverteilungen werden dagegen erhalteiv wenn 

SkttelkSrylatoren verwendet werden. We Vemendung von Produkten mit eingeengter Homologen- 

verteilung kann bevorzugt sein. 
Weitere Wirk-, Hilf s- und Zusatzstoff e smd beisptelsweise 

- nichtionische Polymere wie beispielsweise VinylpyrroUdonATmylacrylat-Coporymere, Polyvinylpyrroli- 

quaternary Gruppen. D^e- 
mvSSy^onSulrid-Polymere, Acrylannd-DimethyJdMylanmiomum^ 
Diethjdsulfat quaternierte l^eravlainmoethylmethacrylat-^^^ Vmylpyrrolidon- 
ImidazolimumroethocUorM^^ ^^. amm - m 

- zwitterionische und amphotere Polymere wie beispielsweise Ac^laraidopropyi-truncthylan^omum- 
chlS^A^SSpdymerE und O^iacryiamid^ethylmethacrylat/tertJButylammoethyimethacrylat/ 

t^SS^S^^'&SS. Polyacrylsauren, vernetzte Polya^isluren, Vinykcet^Cro. 

la\c?o^^ Acrylsaure/Ethvlacrylat/ 

^cSSS'M^ar. Guar-Gun, Al^Xa^-Gun, Oumrni ^cum.^ 

p^^e^Tone wiez. BJBentonitoder voUsynthetischeHydrokoltokiew.e^B.Polymylalkoho^ 

- Strukturanten wie Glucose, Maleinsaure und Milchsaure, 

- hawkondMomerende Verbindungen wie Phospholipide, beispielsweise Sojalecrthm, Ei-Lecrtm und Ke- 
prowmhydrolysate, deren Kondensationsprodukte mit Fcttsauren sow!e quaternis.erte Protemhydrolysate, 



- Antischuppenwirkstoffe wie Piroctone Olamine und Zink Omadme, » „„h 

- AuSerungsmittel wie beispielsweise Ammoniak, Monoethanolamin, 2-Amino-2-methvlpropanol und 
5 2- Aniino-2-methyl-propandiol- 1 ,3. 

Z ^O^ZZ^t^iS^on, Pynolidoncarbonsauren und deren Sake, Pflan- 
zenextraktc und Vitamine, 
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— Cholesterin, 

— Lichtschutzmittel, 

— Konsistenzgeber wie Zuckerester, Polyolester oder Polyoialkyiether, 

— Fette und Wachse wie Wairat, Bienenwachs, Montanwachs, Paraffine, Fertalkoholc und Fettsaureester, 

— Fettsaurealkanolamide, 5 

— Komplexbildner wie EDTA, NTA und Phosphonsauren, 

— Quell- und Penetrationsstoffe wie Glycerin, Propylenglykolmonoetfaylether, Carbonate, Hydrogencarbo- 
nate, Guanidine, Hamstoff e sowie primare, sekundare und tertiare Phosphate, 

— Trubungsmittel wie Latex, 

— Perigianzmittel wie Ethyiengiykolmono- und -distearat, 10 

— Treibmittel wie Propan-Butan-Gemische, N2O, Dimethyl ether, CO2 und Luft, 

— Antioxidantiea 

Die Bestandteile des wasserhaltigen Tragers werden zur Hersteliung der erfindungsgemaBen Farbemittel in 
fur diesen Zweck ublichen Mengen eingesetzt; z. B. werden Emulgiermittel in Konzentrationen von 0,5 bis 15 
30 Gew.-% und Verdickungsmittel in Konzentrationen von 0,1 bis 25 Gew.-% des gesamten Farbemittels 
eingesetzt. 

Sofern die erfindungsgemaBen Mittel QxidationsfarbstoffVorprodukte enthalten, kann die oxidative Entwick- 
lung der Farbung grundsatziich mit Luftsauerstoff oder einem in dem Mittel enthaitenen oder diesem unmittel- 
bar vor der Anwendung zugefugten Oxidationsmittel erfolgen. 20 

GemaB einer ersten Ausfuhrungsform wird ein chemisches Oxidationsmittel eingesetzt. Dies ist besonders in 
solchen Fallen vorteilhaft, wenn neben der Farbung ein Aufhelleffekt an menschlichem Haar gewunscht ist Als 
Oxidationsmittel kommen insbesondere Wasserstoffperoxid oder dessen Anlagerungsprodukte an Hamstoff, 
Melamin oder Alkaliborat in Frage. GemaB einer besonders bevorzugten Variante dieser Ausfuhrungsform wird 
das erfindungsgemaBe Farbemittel unmitteibar vor der Anwendung mit der Zubereitung des Oxidationsmittels, 25 
insbesondere einer waSrigen H^^Losung, vermischt Das dabei entstehende gebrauchsfertige Haarfarbepra- 
parat sollte bevorzugt einen pH-Wert im Bereich von 6 bis 10 aufweisen. Besonders bevorzugt ist die Anwen- 
dung der Haarf arbexnittel in einem schwach alkalischen Milieu. Die Anwendungstemperaturen konnen in einem 
Bereich zwischen 15 und 40° C liegen. Nach einer Einwirkungszeit von ca. 30 Minuten wird das Haarfarbemittel 
durch Ausspulen von dem zu farbenden Haar entf ernt. Das Nachwaschen mit einem Shampoo entfallt, wenn ein 30 
stark tensidhaJ tiger Trager, z. B. ein Farbeshampoo, verwendet wurde. 

Insbesondere bei schwer farbbarem Haar kann die Zubereitung mit den Oxidationsfarbstoffvorprodukten 
ohne vorherige Vermischung mit der Oxidationskomponente auf das Haar aufgebracht werden. Nach einer 
Einwirkdauer von 20 bis 30 Minuten wird dann — gegebenenfalls nach einer Zwischenspulung — die Oxida- 
tionskomponente aufgebracht 35 

Nach einer weiteren Einwirkdauer von 10 bis 20 Minuten wird dann gespuit und gewunschtenfalls nachsbam- 
pooniert 

GemaB einer zweiten Ausfuhrungsform erfolgt die Ausfarbung mit Luftsauerstoff. Dabei ist es vorteilhaft, 
dem erfindungsgemaBen Farbemittel einen Oxidationskatalysator beizugeben. Geeignete Qridationskatalysato- 
ren sind Metallsalze bzw. Metallkomplexe, wobei Obergangsmetalle bevorzugt sein konnen. Bevorzugte sind 40 
dabei Kjipfer, Mangan, Kobalt, Selen, MoJybdan, Wismut und Ruthenium- Verbindungen. Kupfer(II>chlorid, 
-suifat und -ace tat konnen bevorzugte Oxidationskatalysatoren sein. Als Metallkomplexe konnen die Komplexe 
mit Ammoniak, Ethyiendiamin, Phenanthrolin, Triphenyiphosphin, 1£-Diphenylphosphinoethan, 1,3-Diphenyi- 
phosphinopropan oder Aminosauren bevorzugt sein. Selbstverstandiich ist es auch mogiich, in einem Mittel 
mehrere Oxidationskatalysatoren einzusetzen. Bezuglich der Hersteliung geeigneter KLataiysatoren wird aus- 45 
drucklich auf die entsprechende Offenbarung in EP 0 709 365 Al (Sehe 4, Zeilen 19 bis 42) verwiesen, auf die 
ausdrucklich Bezug genommen wird. 

Weiterhin ist es mogiich, die Oxidation mit Hilfe von Enzymen durchzufuhren. Dabei konnen die Enzyme 
sowohl zur Erzeugung von oxidierenden Per-Verbindungen eingesetzt werden, als auch zu Verstarkung der 
Wirkung einer geringen Mengen vorhandener Oxidationsmittel Ein Beispiel fur ein enzymatisches Verfahren 50 
stellt das Vorgehen dar, die Wirkung geringer Mengen (z. B. 1% und weniger, bezogen auf das gesamte Mittel) 
Wasserstoffperoxid durch Peroxidasen zu verstarken. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von 2-NitroanQinen der allgemeinen Formel (I) 
gemaB Anspruch 1 zur Farbung von keratinischen Fasern. 

Die Verbindungen der allgemeinen Formel (I) lassen sich durch Reduktion der 2-Nitrogruppe in Verbindun- 55 
gen der allgemeinen Formel (la) uberfuhren, in der anste&e der 2-Nkrogruppe eine 2-Aminogruppe vorhanden 
ist 
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15 




(la) 

und Ri bis R 7 die gleiche Bedeutung wie in der allgemeinen Formel (I) haben. In den Verbindt^en der 
allgemeinen Formel (la) karai die 2-Aminogruppe durch AlkyUerung oder Oxalkyherung in eine substituierte 
2-Aminogruppe in der allgemeinen Formel (lb) uberfuhrt werden, 
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Ob) 

wodurch Verbindungen der allgemeinen Formel (lb) erhalten werden, in der R, bis Rr die fur die allgemeine 
Formel (I) angegebene Bedeutung haben und R„ und R, 2 unabhangig vonemander ein ^serstoffatom, erne 
(C, -C4)-AJM-, eine Hydroxy-(C 2 -C3>alkyl-, eme Alkoxy-(C 2 -C 3 >alkyl-, eme Ammo-(C 2 -C,>alkyi- oder 

eine 23-Dihydroxypropylgruppe darstellen konnen. . , . , 

DiSe Verbmdimgen stellen Oxidationsf arbstoffvorprodukte mit besonders hervorragenden Farbeetgenschaf- 
ten dar, die gleichzeitig Kuppler- und Entwicklereigenschaften aufweisen. 



1. Allgemeines Herstellungsverfahren 

ErfindungsgemiBe Verbindungen der allgemeinen Formel (I), in denen Rs, Rs und R 7 Wasserstoff atome sind, 
kStraen hergestellt werden, indem 2-rrrtro-4-annnohalogenbenzole der allgememen Formel (H), worm X - 
nStaSStSSi oder Iod ist. mit Aminen der allgememen Formel (IHX worin R, and * d»e^«tod 
angegebene Bedeutung haben. in alkalischem Reaktionsmedium gegebenenfafls unter Zusatz von Ptasenttans- 
ferkatelysatoren zu 2-Nitro-4-amino-anilinen der aUgemeinen Formel (0 umgesetzt werden. Dtese Umseteung 
kann gegebenenfalls in einem Autoklaven unter Druck erfolgen, wenn der Siedepunkt des Amins mednger als 
die Reaktionstemperatur oder der Umsatz sonst nicht vollstandig ist. 



R 5 



X o o 



R 4 R3 'R^ 



60 (II) (US) (I)R 5 ,R 6 undR 7 = H 

Die Verbindungen der allgemeinen Formel (III) sind ubliche chemische Grundstoff e und konnen kauflidi 
erworben werdea Geeignete Phasentransferkatalysatoren sind beispielsweise Methyl- oder Benzyl- 

intern SeTLSsungsinittel mit CWoraSieisensaure-2-chlorethylester (Rs - CHjCHid) oder Chloramei- 
sensaure-3-chlorpropylester (IV) (R9 = CHjCHaCHjCl) in Verbindungen der F rmel(V) 
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^ * <a>- gp; 

O 

Q R 3 imd R 4 = H (TV) (V) 

uberfuhrL Die Zwischenprodukte der Fonnel 00 werden darauf mit starken Basen, z> B. Natrium- oder Kalium- 
hydroxid, zu Verbindungen der aflgemeinen Fonnel (VI) umgesetzt, worin 
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15 




Rio = CHJCH2OH bzw.CH2CH2CH20H bedeutet, die mit bekannten Alkylierungs- oder Oxaikyiierungsmitteln 
zu Produkten der aligemeinen Forme! (I) reagieren, worin Ri bis R4 die bererts angegebene Bedeutung haben, 35 
und diese gegebenenfalls mit einer anorganischen oder organischen Saure in deren Saiz Gberruhrt 

Die erste Stufe dieser Verfahren bestebt prinzipiell im Austauscb eines Halogensubstkuenten gegen einen 
Amin-Substhuenten am Phenylring. Bei den bekannten Verfahren wird ubiicherweise mit einem AminuberschuB 
von etwa 40—80% gearbeitet; die Produkte werden in Ausbeuten von ca 90% und mit einer Reinheit von 
95—96% erhalten. 40 

Oberraschenderweise wurde nunmehr gefunden, daB hdhere Ausbeuten bei gleicher oder besserer Reinheit 
und schnellerern Umsatz erzielt werden, wenn der AminuberschuB 30% und weniger, insbesondere 5 bis 10 
Mol-%, bezogen auf die eingesetzten Mengen der Verbindung gemaB Fonnel (II), betragt Es ist ebenfalis 
bevorzugt, die Reaktion in einem organtschen Losungsmittel durctiz ufuhren. Die Reaktion wird bevorzugt unter 
einem Druck von 1 bis 15 bar, insbesondere von 1 bis 8 bar und ganz besonders bevorzugt von 1 bis 2J5 bar, 45 
durchgefuhrt 

Substituierte Verbindungen der aligemeinen Formel (II) sind ernaltlich, indem unsubstituierte Verbindungen 
der aligemeinen Fonnel (II), fur die R3 = R4 = Wasserstoff ist, alkyliert oder oxalkyfiert werden; dies gelingt, 
indem man diese Verbindungen in einem inerten Losungsmittel mit Dialkylsulfat, Alkylhalogenid oder Alkyien- 
xiden umsetzt oder durch die Umiagerung von daraus hergestellten Carbamaten der aligemeinen Formel (V), so 
nach bekannten Verfahren, und anschHefiende Behancflung mit den vorgenannten Alkytf erungsmitteln. 

Als Phasentransferkatalysatoren konnen beispielsweise Methyl- oder Benzyl- tri(Ce — C$)aIkylanimoniiimchlo- 
ride oder Tetraphenyiphosphiniumchlorid verwendet werden, 

Zur Salzbildung sind beispielsweise als anorganische Sauren Salzsaure, Schwefelsaure oder Phosphorsaure 
und als organische Sauren Essigsaure, Propionsaure, Milcbsaure oder Chronens&ure geeignet 55 

1.2. HersteOung spezieQer Verbindungen gemaB Formel (I) 

Die hergestellten Verbindungen wurden durch IR- bzw. IR- (KBr-PreBling) und/oder l H-NMR-Spektren (in 
De— DMSO) charakterisiert Soweit die Spektren hier angegeben werden, sind bei den IR-Spektren nur die sehr go 
starken und starken Banden aufgefuhrt Bei den Angaben zu den 1 H-NMR-Spektren bedeuten s Singulett, d 
Dublett, dd Dublett vom Dublett, t Triplett, q Quartett, qi Quintett, m Multiplett, 3 J bzw. 4 J die Kopplungen uber 
drei bzw. vier Bindungen sowie H 3 , H 3 und H 6 die Wasserstoffatome in Position 3, 5 bzw. 6 des Benzolrings. 



L2. 1. DarsteHung von 4-Ammo-2-nitro-N^-dmiemyianilin es 

In 250 ml 1,2-Dimethoxyethan wurden 623 g (0,4 Mol) 4-Fluor-^nitninilin, 454 g (0,4 Mol, 40%ige Lsg.) 
Dimethyl amin und 21,2 g (QJ2 Mol) Natriumcarbonat vorgelegt. Man erhitzte die Mischung und hielt sie unter 
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und filtrierte. Das Produkt wurde mittels Rotationsverdampfer vom Losungsmittel befreit und das ernaltene ui 
weiterverarbeitet 
Ausbeute: 62* g (86,6% d-Th.) 

S^3 P cm-^v CHU 3227, 2946, 287a 2792^ (v CH), 1631 cm"' (v C=C), 1564, 1525 cm- (v« NO,), 

JlSlSwO pft = V7 Hz);634 Bg- Ogj^KH - 2,64 Hz); 6*3 P pm(HS,dd,3 Jw « 8,77 Hz, 
4 JHH = 2,70 Hz); 5,29 ppm (2H,s, NH 2 ); 2£9 ppm (6H, s, N(CH 3 )2). 

1.22. Darstellung von 4^2-Hydroxyethylainino)-2Hritro-N,N-dimethylaiiilm 
Stufe a)4-Ammo-2-aitro-NJ^-dimethyianilin 

Die DurchfQhrung der Stufe a) erfolgt wie in Beispiel til. angegeben durch Umsetzen von 4-Fluor-3-nitrani- 
linmit DimethyUmilin. 

Stufe b) 4^2<Ihlorethoxycarbonylammo)-2-iu^ 

In 100 ml 1,2-Dimethoxyethan wurden 28,5 g (160 mMol) 4-Ammo-2-nitro-N^-dimethyWiii und 9 g <J0 
rXiumcarbonat vorgelegt Zu dieser Losung tropfte man bei Raumtemperatur 223 g (160 mMol) 
S5£iSSaSeS3LJ!55E£r zu und ruhrte die Mischung, bis der Umsatz vollstandig war. Dann wurde 
nSSeSrter SalSire dJr pH-Wert auf 3-4eingesteDt und 100 g EisAVasser-Genuschzugegeben. 
iSSSe Produkt wurde abgesaugtundzweimalmit jelOOmlWassergewaschen. 
25 Ausbeute: 25,5 g (59,1% d-Th.) 

SSS^SSwfSS. 3032 cm- (v CH), 1727 cm- (v C-<* 1607 an- (C-Q 1544 cm- (v. NO,), 
i ^^^^^q^^S^^^^^I^^^^SHz); 7,62 ppm (H s , dd, 3 Jhjh = 9,06 Hz, 4 Jhh = 235 Hz); 735 ppm (H 6 , d, 

Stufe c) 4^2-Hydroxyethylammo)-2-mtro-N^-d^emylanuiii 
In 100 ml Etbanol wurden 23,0 g (80 mMol) 4{2<;Uorethoxycarbonyl^^ 

SSaSat ~2S£££. Esterphase Qber Natriumsulfat getrocknet und im Vakuum emgeengt; nach Anretben 
40 mit einem Glasstab kristauisierte das Produkt, das abgesaugt und getrocknet wurde. 
Ausbeute: 12,1 g (67,2% d-Th.) 

S.7S --'(.CH .640 cm- (V C-OH559 cm"' (v. NO* 1413 cm- (v, NO* 810 

q*1wm~ H35Hz, 3 Jh* - 5^5Hz,CH 2 OH);2^9ppm(6H,s,N(CH3)2). 

1 75 . Darstellung von N<4-Ammo-2-mtrophenyI)morpholin 

50 DieHersteuimgderVerbtodungerfo^ 
Ausbeute: 613 g (693% d-Th.) 

ESSES " l 5S W 2958, 2857, 2830 cm- (v CH), 1626 cm- (v C-Q, 1515 (v„ NO.), 1343 cm' 

55 ^R.y.lSppm^d, 3 ,^ - 8 ,66Hz);638ppm(H3,d, 4 jH f J^gffiJSfffiftfc.: HIS 
«Jhjh = 2,43 Hz); 5,46 ppm (2H, s. NH 2 );3,63 ppm (4H, t, 3 ] W - 4.66 Hz, OCH2); 2,79 ppm (4H, t, Jim - +,«nz, 

NCH 2 ). 

cn X2A. Darstellung von N^4<2-HydTOxyethylanimo^ 

Stufe a) N-(4-Ajiun<>-2-iihrophenyl)morpholin 

meVerbindungwurd^wieimBeis^ 
es jetzt Morph lin eingesetzt 
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Stufe b) N^4^2-C^orethoxycarix>nyiammo)-2^ 

Die Umsetzung zu der Stufe b) erfolgte analog zu Beispiel 1^2. Stufe b^ jedoch wurde anstelle von 4-Amino- 
2-nitro-N^N-dimethylanilm jetzt N-(4- Amino-2-nitrophenyl)morpholin eingesetzt 
Ausbeute:32,7 g(95,l% dTh.) 
Schmelzpunkt: 121 — 122°C 

IR: 3304 cm" 1 (v CHatX 3177, 3102 cm 1 (v CH), 1732 cm" 1 (v C=0% 1596 cm" 1 (C=Q, 1537 cm" 1 (v* N0 2 ), 
1342 cm- 1 (v $ NO2X 1224 cm" 1 (v O-Q. 

! H-NMR: 10,1 ppm (lH,s,NH); 8,01 ppm (H 6 , d, 3 Jkh = 2^1 Hz); 7,64 ppm (H s , dd, 3 Jh^ = 839Hz, 4 JaH = 2,46 
Hz); 7^5 ppm (H 3 , d, 3 Jkh « 834 Hz); 438 ppm (2H, t, 3 Jh^ = 5,16 Hz, C(0)OCH 2 ); 339 ppm (2H, t, 3 JaH, 5,16 
Hz, CHzO); 3,69 ppm (4H, t, Z J W = 4,48 Hz, CH 2 OCH 2 ); 232 ppm (4H, t, 3 Jhh = 430 Hz, CH 2 NCH 2 ). 

Stufe c) N^4^2-Hydroxyethyiammo)-2-aitrophenyI]morpholm 

Die Durchfuhrung der Stufe c) erfolgte analog zu Beispiel 1.2.2. Stufe c\ jedoch wurde ansteUe von 4-(2-Chlo- 
rethoxycarbonylammo)-2-mtrcHNJ^-dimethylanilin jetzt N^4^2<^orethoxycarbonyianimo)-2-iAro-phe- 
nyl]morpholin verwendet 
Ausbeute: 20 g (93,5% d. Th.) 
Schmelzpunkt: (Oi) 

IR:3282 cm" 1 (vCHatX 2941 cm" 1 (vCH), 1632 cm~ l (vC-OX 1567 cm" 1 (v« NO2X 1368 cm" 1 (v s N0 2 ). 
l H.NMR:8,6ppm(4H,s,NH/OH);7^6ppm(H 6 ,d, 3 jH3 ~ 8,63Hz);7,21 ppm (H 3 d, 4 ]utf - 2,19 Hz); 7,10 ppm 
(H 5 , dd, 3 Jhjh - 83 Hz, *Jhh = 2,19 Hz); 334 ppm (4H, t, 3 Jhh = 4,22 Hz, CH 2 OCH 2 ); 3,67 ppm (2H, t, 3 J W = 
5,47Hz,CH 2 OH);33ppm(2H t t, 3 JaH = 5,48 Hz, NCHiCHaOH); 2^7 ppm (4H, t, 3 Jkh = 4,06 Hz, CH 2 NCH 2 ). 

123. Dars tell ung von N^4-Amino-2-nitrophenyI)piperidin 

Die Herstellung der Verbindung erfolgte analog zu Beispiel 1.2.1. mit Piperidin anstelle von Dimethylamin. 
Ausbeute: 80,6 g (91,1 % dTh,) 
Schmelzpunkt: 1 12— 1 13°C 

IR: 3486, 3389 cm" 1 (v CHat), 2950, 2934, 2848 cm" 1 (v CH), 1629 cm" 1 (v C=C), 1511 (vas NO2), 1361 cm' 1 (v 5 
N0 2 ). 

1 H-NMR: 7,1 2 ppm (H 6 , d, 3 Jh*[ - 8,68 Hz); 6.86 ppm (H 3 d, 4 Jhh = 231 Hz); 6,78 ppm (H 5 , dd, 3 Jhjh = 8,60 Hz, 
4 }hm « 232 Hz); 5^8 ppm (2H, s, NH 2 ); 2,75 ppm (4H, t, 3 Jh^ = 436 Hz, NCH 2 ) 134 . 1,45 ppm (6H, m, 
NCH 2 CH 2 CH 2 CH 2 ) . . _ 

1.2.6. Darstellung von N{4^2-Hydn>xyemylanimo)-2-nitn>phenyQpiperidin 

Stufe a) N^4-Ammo-2-nitrophenyl)pipeiicun 

Die Herstellung erfolgte analog zu Beispiel 1.2.1. mit Piperidin anstelle von Dimethylamin. 

Stufe b) N^4^2-CWorethoxycaxbonylammo)>2-nitrophenyI]piperidm 

Die Durchfuhrung der Stufe b) erfolgte analog zu Beispiel 1-22. Stufe b) durch Umsetzung von N^4-Amino- 
2-nitrophenyl)piperidin mit Chlorameisensaure-2-chlorethyiester. 
Ausbeute: 31,1 g(943%dTh.) 
Schmelzpunkt: 74— 76°C 

IR: 3373 cm" 1 (v CHat), 2936, 2853 cm" 1 (v CHX 1730 cm" 1 (v C«OX 1588 cm"" 1 (C=C), 1532 cm" 1 (v« N0 2 ), 
1307 cm" 1 (v s NQ2X 1224 cm" 1 (v O-Q. 

1 H-NMR: 10,0 ppm (IH, s, NH); 756 ppm (H 6 , d, 3 ]hm « 235 Hz); 739 ppm (H 5 , dd, 3 JaH - 835 Hz, 4 Jhlh = 2,00 
Hz); 731 ppm (H 3 d, 3 Jhh = 837 Hz); 436 ppm (2H, t, 3 Jhh = 5,19 Hz, C(0)OCH 2 ); 338 ppm (2H, t, 3 Jh^ - 5,19 
Hz, CH2CI); 237 ppm (4H. t 3 Jh3 = 5,03 Hz, CH 2 NCH 2 ); 139 ... 130 ppm (6H, m, CH^^z). 

Stufe c) N-{4-(2- Hydroxye thylammo)-2^tn?phenyi]piperidm 

Die Durchfuhrung der Stufe c) erfolgte analog zu Beispiel 1.22. Stufe c) durch Reaktion von 4-(2-Chlorethox- 
ycartionylammo-2-nitrophenYl)piperidin mh Natronlauge. 
Ausbeute: 17,7 g (833% d Th.) 
SchmeIzpunkt:(Ol). 

1.27. Darstellung von N^4-Ammo-2-nitrophenyllpyrrohdin 

Die Herstellung der Verbindung erfolgte analog zu Beispiel 1.2.1. mh Pyrrolidin anstelle von Dmiemyiamin. 
Ausbeute: 61,0 g (73,6% d Th.) 
Schmelzpunkt: 84— 86°C 

IR: 3486, 3389 cm" 1 (v CHatX 2950, 2934, 2848 cm" 1 (v CHX 1624 an" 1 (v C-Q 1521 (v„ NO2X 1364 cm" 1 (v s 
NCfeX 

I H-NMR:638ppm(H 3 ,d, 3 JHH = 2^8 Hz); 637 ppm (H 5 , H 6 , m); 432 ppm (2H, s, NH 2 ); 3,00 ppm (4H, t, 3 Jh^ - 
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6,49 Hz, NCH 2 ); 135 ppm(6H, n, NCH2CH2CH2). 

1.2.8. Darstellung von N-(4-Amino-2-nitrophenyl)az pan 

Die HersteUung der Verbindung erfolgte analog zu Beispiel 1.2.1. mit Azepan anstelle von Dimethylamin. 
Ausbeute.37,2 g(39^%d.Th.) 

iSsA^to^ (v CH Ar ), 2926, 2853 cm" 1 (vCH), 1631 cm" 1 (vC=CX lSMCv^NO^lSeOcm- 1 (v s NO2). 
iH-NMR:7,07ppm(H«,d,'jH* = 8,64 liz); 6.79 ppm (H*,dd^JHH = .^Hz,^ = 249Hz);675 P pm(^ 
*}HM = 2,68 Hz); 5£4 ppm (2H, s, NH 2 ); 3,00 ppm (4H, t, 3 Jh^ = 5,49 Hz, NCH 2 ); 1,62 ... 1^6 ppm (8H, m, 
NCH2CH2CH2CH2CH2X 

1.29. Darstellung von 4^3-Hydroxypropvanuno1)-2-iu^^ 

Stufe a) 4-Amino-2-nitro-N^-dimethylanilin 

Die HersteUung erfolgte gemaB der Angaben in Beispiel 1.21. 

Stufe b)4^3-Chlonjropoxycarbonyamino)-2-nitTO-N>lKlimethylanilin 

Die HersteUung in der Stufe b) erfolgte analog zu Beispiel 1.22. Stufe b) durch Umsetzen von 4-Amino-2-ni- 
tro- f<N -dunethyianilin nut Chlorameisensaure-3-chlorpropylester. 
Ausbcute:36.1 g (743% din.) 

HR^sS^UvCHaA 2963, 2806 cm" 1 (v CH), 1708 cm" 1 (v C=OX 1582 cm-' (C=C), 1537 cm" 1 (v« N0 2 ), 

^MR:*?^ = W>3Hz,«Jh* = 251 fe)^18ppni(H« d, 

3 Jh* - &XW22ppm (2H, t, ^ - 6,12 Hz, QO)OCH 2 ); 3,74 ppm (2H, t, ^nn = 4,98 Hz, CHjCI); 2,75 ppm 
(6H, $. KCHjJi); Z 1 0 Dpm (2H, m, OCHzCHtCHjCI). 

Stufe c)4^3-Hydroxypropylaminol)-2-nitro-N,N-dimethyanilin 

Die Durchfuhrung der Stufe c) erfolgte analog zu Beispiel 1.22 Stufe c) durch Reaktion von 4-(3-Chlorpropox- 
ycarbonylanuno>2-nitix>-N^-dtaethylanilin mit Natronlauge. 
35 Ausbeute:203g(733%d.Th.). 

1.210. Darstellung vonN^^S-Hyd^oxypropylanuno^-nitn^henylmorphonn 
Stufe a) N-(4-Amino-2-iiitrophenyl)morpholin 

Das Produkt wurde gemaB Beispiel angefertigt, jedoch wurde an SteUe von Dimethylamin jetzt Morpho- 
lin eingesetzt 

Stufe b) N^4^3-Chlorpmpoxycarbonylamino)-2-nitrophenyl]morpholin 

Die Ausfuhrung der Stufe b) erfolgte analog zu Beispiel 1.22. Stufe b) durch Umsetzung von N<4-Amino-2-ni- 
trophenyl)morpholin nut Chlorameisensaure-3-chIorpropylester. 
Ausbeute:32,7 g(95,l% d-Th.) 

w (fcSS MM cm"' (v CH> 1737 cm" 1 (vC-C* 1596 cm- (C=Q, 1537 cm"' (v„ NO* 1373 

S -NkSs ^SSl 6£S ppm (H3, s); ^^ = 831 ^ = W, fi Kfrf* 
»Jhh = 833 Hz); 4,23 ppm (2H, t, »Jhh - 6,18 Hz, 0(0)00%); 3,75 ppm (2H, t, s Jhh - 6,43 Hz, CH2CI); 3,69 
^{^^^KH^SSi^:2fii V pmi4-a.t.*lmi - 4,06 Hz. CH 2 NCH 2 ) ; 2,10 ppm (2H. q, *]hm - 
55 6^7Hz,CH 2 CH 2 CH 2 ). 

Stufe c) N4^4^3-Hydroxypropylamino>-2-iiitrophenvrjmorpholin 

In der Stufe c) wurde analog zu Beispiel 1.22. Stufe c) N^3<Morpropoxvcarbonylammo}-2-nitrophe- 
go nyQmorpholm mit Natronlauge umgesetzt 
Ausbeute: 20,4 g (90,5% din.) 

Schmekpunkt: f 2964, 2867 cm" 1 (v CH). 1622 cm" 1 (v C=C), 1543 cm" 1 (v« N0 2 \ 1371 cm 1 

« »H^NMR- 754 Dom (H 6 d, 3 Jkh - 8,55 Hz); 634 ppm (H 3 , d, *]hm - 252 Hz); 631 ppm (H 5 , dd. 3 Jrh - 839 Hz, 

(2YL t. 3 Thh = 621 Hz, CH2OH); 3,06 ppm (2H, q, 3 Jhh = 6J5 Hz, 3 JaH = 12,53 Hz. NCH2CH2CH2OH), 2,81 
£pm^^ « 636Hz,NCH 2 CH 2 CH 2 OH> 
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1.2.1 L Darsteliung von N^4^3-Hydroxypropyiamino)-2-nhrophenyIIpiperidin 

Stufe a) N-(4-Amino-2-nitrophenyI)piperidin 

Die Umsetzung erfolgt unter Verwendung von Piperidin und 4-Huor-3-nitranilin in Analogie zu Beispiel 1.2.1. 

Stufe b) N^4^3-C^orpropoxycarbonyiamino)-2-iiitix>pheny]piperidin 

Die Stufe b) erfolgt analog zu Beispiel 1.22. Stufe bX jedoch wurden N-{4-Amino-2-nitrophenyi)piperidin und 
Chlorameisensaure-3-chlorpropyiester umgesetzt 
Ausbeute: 20,6 g(60,4% d Th.) 
Schmelzpunkt:(Ol) 

IR: 3331 cm" 1 (v CHat), 2938, 2854 cm" 1 (v CH), 1708 cm" 1 (v C=0), 1587 cm" 1 (C~C), 1532 cm- 1 (v^ N<3 2 ), 
1305 cm" 1 (v s NOaX 1224 cm- 1 (v O-C). 

1 H-NMR: 935 ppm (1H, s, NH); 7,95 ppm (H 6 , d, *Jhh <= 1 71 Hz); 7,57 ppm (H 5 , dd, 3 Jh.h « 837 Hz, 4 JaH = 2,05 
Hz); 7^8 ppm(H 3 ,d, 3 JaH - 8,89 Hz); 4,21 ppm (2H, t, 3 Jh^ = 6,19 Hz, C(OpCH 2 ); 3/3 ppm (2H, t, 3 Jrh = 6,44 
Hz, CH2CI); 235 ppm (4H, t, 3 Jh# = 4,83 Hz, CH2NCH2); 1,57 ppm (4H, m, CH2CH2CH2); 1,49 ppm (2H, m, 
CH2CH2CH2). 

Stufe c) N-[4-(3- Hydroxypropylanimo)-2-nitrophenyr|piperidin 

Die Ausfuhrung der Stufe c) erfolgte analog zu Beispiel I.2.2. Stufe c) durch Umsetzen von N-{4-(3-Chlorpro- 
poxycarbonylamino)-2-rutrophenyi]piperidm mh Kalilauge. 
Ausbeute: 13,9 g (83,1 % d-Th.) 

1.2.1Z Darsteliung von Darsteliung von N^4^3-Hydroxypropylammo)-2-nitiX)phenyI]pyrrolidm 

Stufe a) N^4-Ammo-2-mtrophenyI)pyTTolidin 

Die Durehfuhrung erfolgte in Analogie zu Beispiel 1.2.1. unter Verwendung von Pyrrolidin ansteHe von 
Dimethylamin. 

Stufe b) N^4^3<^blorpropoxycarbonylammo)-2-nitTophenyfIpyrolidin 

Die Durchfuhrung der Stufe b) erfolgte analog zu Beispiel 1.2.2. Stufe b) durch Reaktion von N-(4-Amino-2-ni- 
trophenyl)pyrrolidin mh Chlorameisensaure-3-chlorpropylester. 
Ausbeute: 23,7 g(7i2% dTh.) 
Schmelzpunkt: (Ol) 

IR: 3331 cm" 1 (v CHatX 2967, 2873 cm" 1 (v CH), 1703 cm" 1 (v C=0), 1578 cm" 1 (C=C), 1533 cm' 1 (Vas NO2), 
1365 cm- 1 (v s NO2X 1226 cm" 1 (v O— Q. 

1 H-NMR: 9,7 ppm (1H, s, NH); 7,96 ppm (H 6 , s); 7,49 ppm (H 5 , dd, 3 Jhh = 9,07 Hz, 4 Jhji = 2,04 Hz); 6£8 ppm (H 3 , 
d, 3 Jh3 = 9,24 Hz); 4,20 ppm (2H, t, 3 Jhm = 622 Hz, C(0)OCH 2 ); 3,73 ppm (2H, t, 3 Jh3 = 6,46 Hz, CH2CI); 3,09 
ppm (4H, t, 3 Jh3 - 6,05 Hz, CH 2 NCH 2 ); 2,08 ppm (2H, q, 3 Jh,h - 635 Hz, CH2CH2CH2CI) ; 1,88 ppm (4H, m, 
3 Jhh - 6^7Hz,CH 2 CH 2 X 

Stufe c) N^4^3-Hydroxypropylammo)-2-nitrophenyI]pyiTofidm 

Die Stufe c) wurde analog zu Beispiel 122. Stufe c) durchgefuhrt, jedoch wurden N-{4-(3-Chlorpropoxycarbo- 
nylammo)-2-nitrophenyflpyiTolidin und Kalilauge zur Reaktion gebracht. 
Ausbeute: 133 g (69,9% d-Th.) 

1.2.13. Darsteliung von N^4^3-Hydroxyethylammo)-2-nitrophenyrjazepan 

Stufe a) N^4-Anmio-2-nitrophenyl)azepan 

Die Verbindung wurde wie im Beispiel 1.2& angegeben hergestellt 

Stufe b) N^4^3<^orpropoxycarbonylanmio)-2-mtrophenyI]azeoan 

Stufe b) wurde analog zu Beispiel 1 22. Stufe b) durchgefuhrt jedoch wurden N^4-Amino-2-nitrophenyI)aze- 
pan und Chlorameisensaure-3-chlorpropyiester zur Umsetzung gebracht. 
Ausbeute: 327 g (95,1 % d Th.) 
Schmelzpunkt: 6 1 — 63° C 

IR: 3395,3098 cm" 1 (v CHatX 2928, 2856 cm" 1 (v CH), 1726 cm" 1 (v C^O), 1574 cm" 1 (vC==Q, 1533 (v« NO2X 
1354 cm- 1 (v s NO2X 1226 cm" 1 (v O-C). 

l H-NMR: 975 ppm (1H, s, NH); 7,90 ppm (H 3 , s); 7,48 ppm (H 5 , dd, 3 Jhh - 9,08 Hz, 4 Juja - 1,89 Hz); 7,15 ppm 
(H« d. 4 jH.H = 9,1 7 Hz); 4,20 ppm, 4,23 ppm (2H, t, 3 Jh^ = 6,17 Hz, CfOpCHa); 372 ppm (2H, t 3 Jhh = 6,44 Hz, 
CH2CI); 3,13 ppm (4H, t, 3 JfiH - 5,44 Hz, CH 2 NCH 2 ); 2,08 ppm (2H, m, OCH2CH2CH2Q); 1,67 ppm (4H. s, 
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NCH2CH2); 1,49 ppm (4H, s, NCH 2 CH 2 CH 2 ). 

Stufe c) N^4<3-Hydroxyetylaniino)-2-nitrophenyI]azepan 

Die Herstelhing erfolgte, indera N^4<3-CWorpropoxycarbonylanuno)-2-iiitrophenyl]a2epa^ mit Natronlauge 

umgesetzt wurde. 
Ausbeute: 12£ g (34,3%. 4 Th.) 

12.14. DarsteUung von N44^DK2-hydroxyethyl)anMno>2-iutrophenyl}pyiToUdin 

In 65 ml 1,2-Dimethoxyethan warden 24,4 g (6,1 Mol) ^ or -^^ N ^< 2 -^^^^^J^A 
(Oil Moft Pyrrolidin, 5,3 g (0,05 Mol) Kaliumcarbonat und 0,25 g Methyl-tnJCfi-CgJalkyla^o^cMond 
70%ig is^o^Ll Tgllosi und so lange unter RQckfluB erhitrt, bis die Umsetzung vollstendig : wan Die 
Sellsten Sake wurden in der Hitze abfiltriert und die Mutterlauge abgekuhlt Das ausgefallene Produkt 
t5 wurde abgesaugt und getrocknet 

CH2OH); 336 ppm (4H, t. 3Jan = 5,74 Hz, NCH^OH); 3,04 ppm (4H, t, 3 Jhh - 639 Hz, NCH 2 ); 138 ppm 
20 (4H,t, 3 jH^«6,42Hz,NCH2CT2CH2). 

ZAusfarbungen 
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2.1. Farbemittel auf Cremebasis 
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Farbstoff gemafi Formel (I) g 

Natriumlaurylsulfat (70%ig) 23 g 

Olsaure *»0g 

Natriumsulfit, wasserfrei <M» g 

30 Cetyl-Stearylalkohol 12,0 g 

Myristylalkohol 6 >°S 

Propylenglykol ^8 

Ammoniak # 25% 10 >°S 

Oxidationsfarbstoffvorprodukte y,y g 

Wasser,ad 100 g 

22. Verbindungen gemaB Formel (I) 

40 (1-1) N^4-Arnino-2-mtrophenyl)morpholin 
(1-2) N^4-Amino-2-nitropheny0piperidiii 
(1-3) N<4-Ajmino-2-nitrophenyl)pyrrolidin 
(1-4) N-(4- Amino-2HMtrophenyl)azepan 
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23. Oxidationsfarbstoffvorprodukte 

— Entwickler-Komponente: 
(E-l) 23-Diaminotoluol-sulfat 

— Kuppler-Komponente: 

(K.-1) 2-Ammo-4-hydroxyethylaimno-anisol-sulfat 
(K-2) 2-Methylresorcin 

2AVerfahren 

rA „ d _ Parbemittels fim Falle der Rezeptur mit den Oridationsf arbstoffVorprodukten kurz yor dem Ge- 
HrfSl mit m e!5£^ gemischt) wurden mittels eines Pinsels auf 100%ig ergrautes 

^7f2£^ Nach einer Enwirkzeit von 30 Minuten bei Raumtemperatur 

wurde das Farbemittel abgespult und das Haar getrocknet 

23.Ergebnisse 

Die Ergebnisse der Ausfarbungen sind in der folgenden Tabelle zusammengesteUt: 



65 
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Beispiel Farbstoff Oxidationsferbstoff- Farbton 

gemafi Formel (I) vorprodukte 

1 2^3 g 1-1 - gleichmaBig hellorange 

2 g 1-2 - gleichmaBig helirosa 

3 2,07 g 1-3 - gleichmaBig tief altrosa 

4 2,07 g 1-3 0,27 gE-1 gleichmaBig hellviolett mil 

+ 0,79gK-l blanem Reflex 



15 Anwendungsbeispiele 



Farbecreme 1 

Verbindung(I-l) 3,0 g 

Natriumlaurylsulfat (70%ig) 2,0 g 

Olsaure 2,0 g 

Natriumsulfit, wasserf rei 0,6 g 

Stearylalkohol 10,0 g 
Myristylalkohol 6,0 g 

Propyienglykol 1»0 g 

Ammoniak, 25% 8,0 g 

Wasser, ad 100 g 



Farbecreme 2 

Veririndung(I-2) Wg 
Natriumlaurylsulfat (70%ig) 3,0 g 

Olsaure 2,0 g 

Natriumsulfit, wasserfrei 0,6 g 

Cetyl-Stearylalkohol 10,0 g 
Myristylalkohol 6,0 g 

Ethylenglykol 1,0 g 

Ammoniak,25% ll.Og 

Wasser, ad 100 g 



Farbecreme 3 

Verbinduag (1-4) 3,0 g 

Natriumlaurylsulfat (70%ig) 1,5 g 

Olsaure 3,5 g 

Natriumdithionit 03 g 

Cetyi-Stearylalkohol 15,0 g 

Myristylalkohol 6,0 g 

Propylenglykol 1,5 g 

Ammoniak, 25% 14,0 g 

Wasser, ad 100 g 
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Farbecreme 4 

Verbindung(I-l) l 1 ? 
Rodol9R 

Natriumlauiylsulfat(70%ig) 3,0 g 

Olsaure l»0g 

Natriumsulfit, wasserfrei 0,7 g 

Cetyl-Stearylalkohol 13,0 g 

Myristylalkohol 6,0 g 

Ethyienglykol 1>° g 

Ammoniak, 25% 10,0 g 

Wasser,ad 100 g 



Farbecreme 5 

Verbindung(I-2) 23 g 

HCYellow2 

oderHC Yellow 4 

oderHC Yellow 12 10g 

Natriumlaurylsulfat(70%ig) 4,0 g 

Olsaure ^Og 

Ascorbinsaure 0,5 g 

Cetyl-Stearylalkohol 10,0 g 

Myristylalkohol W>g 

Propylenglykol 1.5 g 

Ammoniak, 25% 10,0 g 

Wasser,ad l°°g 



Farbecreme 6 

Verbindung(I-3) 2,0 g 
HCRedBN 0,5g 
HCBlue2 0,1 g 

Natriumlaurylsulfat(70%ig) 13 g 

Olsaure 2>°g 
Natriumsulfit, wasserfrei 0,6 g 

Cetyl-Stearylalkohol 123 g 

Myristylalkohol € »° g 

Propylenglykol 1.0 g 

Ammoniak, 25% l*fl g 

Wasser,ad l°0g 



Farbecreme 7 

Verbindung(I-3) 23 g 

6-Nitro- 1 Al,4-tetranydrochinoxalin 03 g 

Natriumlaurylsuifat (70%ig) 2fi g 

Olsaure 3,0 g 

Natriumsulfit, wasserfrei tfig 

Cetyl-Stearylalkohol 15-0 g 

Myristylalkohol 6,0 g 

Propylenglykol U>g 

Ammoniak, 25% 7 fig 

Wasser,ad 100 g 



16 



DE 197 28 336 Al 



Farbecreme 8 




Verbindung(I-3) 


0,5 g 


Kuppler(K-l) 




Entwickler(E-l) 


1,05 g 


Natriumlaarylsulf at (70%ig) 


yg 


Olsaure 


w g 


Natriomsulfh, wasserfrei 


03 g 


Cetyl-Stearylalkohol 


12,0 g 


MyristjiaDcohol 


6,0 g 


Propylenglykol 


1,0 g 


Ammoniak, 25% 


10,0 g 


Wasser.ad 


lOOg 



Patentanspruche 

1. Mittel zum Farben von Keratinfasem, dadurch gekennzeichnet, daB als direktziehender Farbstoff ein 
2-Nitroanilin-Derivat der aUgemeinen Formel (I), 

20 
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in der Ri, R2, R3 und R4 unabhangig voneinander stehen fur — 

ein Wasserstoffatom, einen Alkyl-, Hydroxyalkyh Alkoxyalkyl-, Carbamylaikyl-, Mesyiaminoalkyi-, Acety- 35 
laminoalkyi-, Ureidoalkyi-, Carbalkoxyaminoalkyl-, Sulf alkyl-, Piperidinoalkyl-, Morpholinoalkyl- oder ei- 
nen Phenylrest, der gegebenenfafls in para-Position mit einer Aminogruppe substituiert ist, wobei diese 
Alkyl- oder Alkoxygmppen ein bis vier Kohlenstoffatome aufweisen, mit der Mafigabe, daB nicht alle vier 
Sabstituenten R w R2, R3 und R4 gieichzeitig fur Wasserstoff stehen, 

und die Gruppen — NR1R2 und/oder — NR3R4 auch stehen kdnnen fur einen Aziridin-, Azetidin-, 40 
Pyrrolidin-, Pipericfin-, Azepan-, Azocin-, Morpholin-, Thiomorphoiin- oder einen Piperazin-Ring, der am 
Stickstoffatom auch einen wekeren Substituenten Rs tragen kann, wobei Rs ein Wasserstoffatom, eine 
(Q— Q)-AIkyi-, eine Hydroxy^— C 3 >alkyl-, eine (Ci — C4>-Alkoxy-(C2— C 3 >-alkyl- 3 eine Amino- 
(C 2 — C3)-alkyi- oder eine 23-DihydroxypropyIgruppe ist, 

und Rs, R« und R 7 unabhangig voneinander fur ein Wasserstoffatom, einen (Ci— d)- Alkyl-, einen 45 
(Ci — C*)-Alkoxyrest, einen Car boxy-, Suifo- oder einen (C 2 — Ci)-Hyciroxyalkyirest stehen, oder ein physio- 
logisch vertragiiches Salz dieser Verbindungen mit einer anorganischen oder organischen Saure enthalten 
ist 

2. Mittel zum Farben von Keratinfasem, dadurch gekennzeichnet, daB als direktziehender Farbstoff ein 
2-Nitroanilm-Derivat der aUgemeinen Formel (I), 50 
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in der R !f R& R3 und R4 unabhangig voneinander stehen fur ein Wasserstoffatom, einen Alkoxyalkyl-, 65 
Carbamylaikyl-, Mesyiaminoalkyi-, Acetylaminoalkyl-, Ureidoalkyl-, C^rbalkoxyanimoalkyl-, Sulfalkyi-, Pi- 
peridinoalkyi-, M rpholmoalkyl- oder einen Phenylrest, der gegebenenraOs in para-Position mit einer 
Aminogruppe substituiert ist, wobei die^e Alkyl- oder Alkoxygmppen ein bis vier Kohlenstoffatome auf- 
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weisen, n* der MaBgabe, daB ^cht ^ *er S^^^^^^^., 
stehen, und die Gruppen — NR1R2 un ^^-^^^™holin- oder einen Piperazin-Ring, d r am 
Pyrrolidin-, Piperiduv, Azepan- ^^SSSSvJS^SSt^M Rg ein Wasserstoffatom, eine 
Stickstoffatom auch einen weiteren Substttuenten Rj > *>g» ™JJ oxWoT-CsValkyl-, eine Aram - 

d^VerSungennriteiner^ 

Azetidin-.Pyrrolidin-.Pipendin-, Azepan-, A^S^^SSiiSH^bei R« ein Wasserstoffatom, 

STffJSSSrS? 1 hW»£W^-W eine Amino- 

(C 2 -C)-alkyl- oder ^p^^^Stete^chnet. daB die Verbindung gemSB Formel (I) 
4. Mittel nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch g»"J«J bezogen auf das gesamte Mittel 
in Mengen von 0,001 bis 10 Gew.-%, uisbesondere von 0,1 bis 5 Oew. oezogen am *m» b 

rMltt7nicbeinemder Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB es einen wdterendire^ 

6 MSdnalSnem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet. daB es weiterhin ein Oxidationsfarb- 

S^h^ 
f^Tn^v™^^^ 



keratinischen Fasern- 
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